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《粗酚钠》

团体标准制定编制说明（报批稿）

一、工作简况
1、任务来源
本项目是依据钢协〔2021〕105 号“中国钢铁工业协会关于下达2021年第三批团体标准制修订计划的通知”下达的项目计划，计划编号为2021159，项目名称为“酚钠盐”，研制过程中确定将名称更改为为“粗酚钠”。本项目是制定项目。主要起草单位: 宝武碳业科技股份有限公司梅山分公司等，计划完成时间为2022年。

 2、主要工作过程
    起草(草案、调研)阶段: 计划下达后，宝武碳业科技股份有限公司梅山分公司牵头成立了标准编制工作组，负责主要起草工作。工作组对国内外粗酚钠产品和技术现状与发展情况进行全面调研，同时广泛搜集相关标准和国内外技术资料，进行了大量的研究分析、资料查证工作，结合实际应用经验，进行全面总结和归纳，在此基础上编制出《粗酚钠》标准草案初稿。经工作组及有关专家研讨后，对标准草案初稿进行了认真的修改，于2022年3月形成了标准征求意见稿及其编制说明等相关附件，报全国钢标委焦化分委员会秘书处。

 　　
3、主要参加单位和工作组成员及其所做的工作
本标准由宝武碳业科技股份有限公司梅山分公司起草。
主要成员: 章真杰、陈年连、程亚平、吴其春、曹祥瑞、张丽丽、王晓远。所做的工作: 章真杰任工作组组长，主持全面协调工作，负责对各阶段标准的审核; 程亚平为本标准主要执笔人，负责本标准的具体起草与编制；吴其春负责国内外相关技术文献和资料的收集、分析及资料查证，对产品生产工艺、性能和使用经验进行总结和归纳; 陈年连负责对国内外产品和技术的现状与发展情况进行全面调研，曹祥瑞、张丽丽负责对各方面的意见及建议进行归纳、整理。

二、标准编制原则

本标准在制定过程中，遵循“面向市场、服务产业、自主制定、适时推出、及时修订、不断完善”的原则，注重标准修订与技术创新、试验验证、产业推进、应用推广相结合，本着先进性、科学性、合理性和可操作性以及标准的目标、统一性、协调性、适用性、一致性和规范性的原则来进行本标准的制定工作。
本标准在起草过程中主要按GB/T 1. 1-2020《标准化工作导则第1部分:标准化文件的结构和起草规则》的要求编写。在确定本标准主要技术指标时，综合考虑生产企业的能力和用户的利益，寻求最大的经济、社会效益，充分体现了标准在技术上的先进性和合理性。
三、主要内容说明

（一）标准主要内容

1、范围
本文件规定了粗酚钠的技术要求、试验方法、检验规则、标志、包装、运输、贮存和质量证明书、安全注意事项。

本文件适用于煤焦油加工过程以及氨水加工制得的粗酚钠，可作为提取粗酚的原料。

2、规范性引用文件

根据GB/T 1.1-2020的要求，列出引用文件。
下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本文件；不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。 

GB/T 601 化学试剂 标准滴定溶液的制备

GB/T 6680 液体化工产品采样通则

GB/T 6682 分析实验室用水规格和试验方法

GB/T 8170 数值修约与极限数值的表示和判定

3、术语和定义
查看GB/T 9977-2008《焦化产品术语》未见相关术语和定义。我们通过全国标准信息公共服务平台、上海市标准情报研究所和宝钢情报服务平台，查找了中国知网（CNKI）期刊数据库，对国内有关技术资料进行查询：

下列术语和定义适用于本文件。

3.1
   粗酚钠  crude sodium phenolate
   煤焦油加工过程中采用氢氧化钠脱酚以及氨水加工采用溶剂脱酚制得的粗酚钠，可作为提取粗酚的原料。

4、技术指标确定依据

为了使本标准技术指标科学、合理，着重于从各基地粗酚钠的生产工艺、质量指标和分析方法三方面进行阐述。

（1）生产工艺

粗酚钠（又称酚钠盐），煤焦油加工过程中采用氢氧化钠脱酚以及氨水加工采用溶剂脱酚制得的粗酚钠，可作为提取粗酚的原料。生产工艺大体为：由于酚类化合物具有弱酸性，对煤焦油蒸馏馏分（主要为酚油、萘油、洗油）用一定浓度的NaOH溶液进行洗涤脱酚，生成酚钠盐。氨水溶剂脱酚的富油在管道混合器里与NaOH接触反应，进入碱洗系统，在分离槽中与NaOH进一步反应生成酚钠盐。各基地由于煤焦油原料质量以及氨水质量指标有差异，生产过程控制程度也有所不同，因此粗酚钠的质量水平参差不齐。          

（2）质量指标

通过调研，对宝武碳业各基地生产和销售粗酚钠的质量水平进行了摸查，汇总如下。                    表1　各基地粗酚钠的质量水平
	基地名称
	含酚量，%
	中性油，%

	梅山
	14~24
	≦0.1

	宝山
	13~16
	≦0.5

	宝化万辰
	≧16
	≦0.5

	武汉宝聚
	    ≧15
	≦1.0

	新疆宝鑫
	≧25
	≦1.0

	重庆宝丞
	18~24
	未规定

	马钢化工
	≧20
	≦0.5


    为了便于产品销售，此次粗酚钠的质量指标规定了两项，分别为含酚量、中性油，在测定含酚量的同时游离碱含量也同时测定，同时各基地产品游离碱含量波动较大，大致在2~15%左右，不便于规定统一的质量指标，因此未再增加游离碱指标。由于各基地反映其工艺过程有所不同导致粗酚钠中性油含量差别较大，因此产品等级分为四级，分别为一级品、二级品、三级品、四级品。经过数据统计，各基地粗酚钠主要性能指标要求均符合标准规定各等级的要求，同时确保本标准规定的主要技术指标和技术要求既先进合理，又切实可行。
5、试验方法
 通过调研，对多家生产厂家的粗酚钠质量指标采用的分析方法进行了汇总如下。  

　表2　各基地粗酚钠的质量指标分析方法

	基地名称
	含酚量
	中性油

	梅山
	电位滴定法
	加碱蒸馏法

	宝山
	电位滴定法
	加碱蒸馏法

	宝化万辰
	硫酸分解法
	加碱蒸馏法

	武汉宝聚
	YB/T 5080-1993粗酚中酚及同系物含量测定方法 
	加碱蒸馏法

	新疆宝鑫
	硫酸分解法
	加碱蒸馏法

	重庆宝丞
	硫酸分解法
	加碱蒸馏法

	马钢化工
	电位滴定法
	加碱蒸馏法


   由于粗酚钠组成复杂，含有游离碱、酚钠、碳酸钠、碳酸氢钠等组分，各基地由于生产过程控制程度不同，造成粗酚钠的含酚量不同，其中酚组分的比例也不尽相同，因此需要制定一项统一的分析方法用于规范含酚量的分析。目前有部分基地已经采用较先进的电位滴定法用于分析粗酚钠组成，另有部分基地采用硫酸分解法。

电位滴定法由于是仪器分析法，分析速度快，自动化程度高，人为干扰因素少，且各组分测定时有清晰的等当点，再通过公式进行精确计算，准确度较高，硫酸分解法只凭目测酚层体积进行简单计算因此准确度一般，且只能测定酚含量，因此为了准确测定粗酚钠中的各组分，规定采用电位滴定法测定含酚量，同时测定游离碱、碳酸钠、碳酸氢钠，由于各基地粗酚分子量略有不同，为了统一起见，也对粗酚分子量进行了规定，焦油的粗酚分子量取107、溶剂脱酚的粗酚分子量取98。

    对于粗酚钠、粗酚等酚产品中间品中油份的测定，通常采用加碱加热回流法测定，此次同样采用该方法。 

6、检验规则

对检验项目、组批规则和抽样方案、判定规则作出规定。

6.1　产品质量的检验和验收由质量监督部门进行。

6.2　组批与采样

6.2.1　以连续生产的产品，每槽为一批。

6.2.2　试样的采取按GB/T 6680的规定进行。

6.3　数值的修约按GB/T 8170规定进行。 

6.4　产品质量指标合格判断，采用GB/T 8170中的“修约值比较法”。

6.5　判定与复验。出厂检验项目的结果不符合本标准规定的技术要求，允许重新对这批产品采样复验。复验时，对不合格项目进行复验。复验结果即使只有一项指标不符合本标准技术要求，则整批产品为不合格品。复验只进行一次。

7、包装、运输、贮存和质量证明书

分别对液体产品包装、运输等作出规定；对质量证明书、运输和贮存要求作出规定。

7.1　本产品装入洁净、干燥的汽车槽车或油船中散装发货。

7.2　在运输和贮存中要远离火种、热源。

7.3　每批出厂的产品都应附有质量证明书，证明书内容包括：供方名称、产品名称、标准编号、批号、发货日期及本文件规定的各项检验结果和质量等级等。

8、 安全注意事项

8.1　工作场所应配置必要的消防设施，必须使用个人防护用品（如工作服、口罩、手套等）。

8.2　当沾染粗酚钠后，应立即脱去被污染的衣物，用肥皂水或流动水彻底冲洗皮肤。如果出现刺激症状，立即就医。

（二）主要试验（或验证）情况
     本方法结合粗酚钠的生产数据、市场要求和使用经验而制定完成。工作组通过粗酚钠出厂检验，对粗酚钠的主要性能指标进行了验证，结果如下：

                             表1粗酚钠质量水平

	日期
	批号
	中性油含量
	含酚量
	等级

	2021-2-23
	 20210223-1
	0.1
	16.0
	 一级品

	2021-2-24
	 20210224-1
	0.1
	15.5
	 一级品

	2021-2-25
	 20210225-1
	0.1
	15.7
	 一级品

	2021-2-26
	 20210226-1
	0.1
	15.7
	 一级品

	2021-3-9
	 20210309-1
	0.1
	14.0
	 一级品

	2021-3-10
	 20210310-1
	0.1
	15.0
	 一级品

	2021-3-31
	 20210331-1
	0.1
	16.8
	 一级品

	2021-4-1
	 20210401-1
	0.1
	18.3
	 一级品

	2021-4-2
	 20210402-1
	0.1
	18.5
	 一级品

	2021-4-2
	 20210402-2
	0.1
	17.7
	 一级品

	2021-4-28
	 20210428-1
	0.1
	16.7
	 一级品

	2021-4-29
	 20210429-1
	0.1
	17.1
	 一级品

	2021-5-7
	 20210507-1
	0.1
	18.5
	 一级品

	2021-5-9
	 20210509-1
	0.1
	17.3
	 一级品

	2021-5-13
	 20210513-1
	0.1
	17.1
	 一级品

	2021-5-14
	 20210514-1
	0.1
	16.5
	 一级品

	2021-5-15
	 20210515-1
	0.1
	17.1
	 一级品

	2021-5-22
	 20210522-1
	0.1
	18.8
	 一级品

	2021-5-28
	 20210528-1
	0.1
	18.6
	 一级品

	2021-6-7
	 20210607-1
	0.1
	21.9
	 一级品

	2021-6-8
	 20210608-1
	0.1
	21.2
	 一级品

	2021-6-16
	 20210616-1
	0.1
	18.1
	 一级品

	2021-6-19
	 20210619-1
	0.1
	17.5
	 一级品

	2021-6-21
	 20210621-1
	0.1
	19.2
	 一级品

	2021-6-22
	 20210622-1
	0.1
	18.5
	 一级品

	2021-6-22
	 20210622-2
	0.1
	23.6
	 一级品

	2021-6-23
	 20210623-1
	0.1
	23.7
	 一级品

	2021-6-23
	 20210623-2
	0.1
	21.6
	 一级品

	2021-7-27
	 20210727-1
	0.1
	20.8
	 一级品

	2021-7-28
	 20210728-1
	0.1
	20.5
	 一级品

	2021-7-29
	 20210729-1
	0.1
	20.7
	 一级品

	2021-8-9
	 20210809-1
	0.1
	21.6
	 一级品

	2021-8-10
	 20210810-1
	0.1
	21.9
	 一级品

	2021-8-11
	 20210811-1
	0.1
	22.2
	 一级品

	2021-8-18
	 20210818-1
	0.1
	19.0
	 一级品

	2021-8-20
	 20210820-1
	0.1
	19.1
	 一级品

	2021-8-24
	 20210824-1
	0.1
	19.0
	 一级品

	2021-8-25
	 20210825-1
	0.1
	21.0
	 一级品

	2021-9-9
	 20210909-1
	0.1
	20.8
	 一级品

	2021-9-10
	 20210910-1
	0.1
	20.0
	 一级品

	2021-9-23
	 20210923-1
	0.1
	21.1
	 一级品

	2021-9-24
	 20210924-1
	0.1
	20.2
	 一级品

	2021-9-26
	 20210926-1
	0.1
	21.3
	 一级品

	2021-9-27
	 20210927-1
	0.1
	22.4
	 一级品

	2021-10-11
	 20211011-1
	0.1
	21.9
	 一级品


从分析结果看，各主要性能指标均符合标准规定的要求，证明对应本文件的主要技术指标是切实可行。

四、标准中涉及专利的情况
本标准未涉及专利。
五、与国际、国外同类标准水平的对比情况

未查到相关标准。
六、与有关的现行法律、法规和强制性国家标准的关系

本文件与国家和行业有关的方针、政策、规定、法律和法规是协调一致的。
七、标准中涉及专利的情况
     本文件不涉及专利问题。

预期达到的社会效益、对产业发展和作用等情况

酚钠主要用于各基地提取酚的原料，主要应用于酚产品生产装置，对促进节能减排具有重要意义。

标准的制定将促进行业的技术进步，满足各基地产品销售的需要，积极响应了国家节能减排的号召。。
九、贯彻标准的要求和措施建议

本文件发布后，建议标准化技术委员会组织有关专家对新标准进行宣贯，推动新产品的应用。

十、本文件实施后建议废止旧标准情况

    无。

十一、其他应予说明的事项  

    无。

                                标准编制工作组
                                 2022年3月
I

